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Verfahren und Vcrrichtung zur Herstelliing dichter, 
kugeliger Teilchen aus Metal len und Metallegierungen, 



Patentanspriiche 



1, Verfahren zur Herstellung dichter, kugeliger Teilchen 
aus Metallen luid Metallegierungen durch Auf schmelzen 
einer selbstverzehrenden Elektrode aus deni Metall oder 
der Metallegierung im Lich-tbogen, d a d u r c h 
gekennzeichnet: , daB man die selbstver- 
zehrende Elektrode in einer Pliissigkeit aufschmilzt 
und verspriiht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet , daB man als 
Fliissigkeit XVasser, einen Kohlenwasserstof f oder ein 
flQsslges Inertgas, wie Heliiim oder Argon, verwendet. 
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3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzelchnet, dafi 
man die selbstverzehrende Elektrode als Anode schalliet:. 

* 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, daB 
man als Gegenelekt;rode eine ro-bierende Elektrode ver- 
wendet. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprilche^ 
dadurch gekennzeichnet, daB 
man eine selbstverzehrende Elekt:rode aus einem hoch- 
schmelzenden Metall oder einer hochschmelzenden Legierung 
verwendet. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprtiche, 
dadurch gekennzelchnet, daB 
man die selbstverzehrende Elektrode in Form eines 
Drahtes verwendet. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprCLche, 
dadurch gekennzelchnet, daB 

man durch Verwendung einer selbstverzehrenden Elektrode, 
die aus mehreren DrMhten aus verschiedenen Me ta lien oder 
Metallegierungen gebildet ist, dichte, kugelige Teilchen 
aus einer Legierung dieser Metalle bzw. Metallegierungen 
bildet. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprQche, 
dadurch gekennzelchnet, dafi 

man eine selbstverzehrende Elektrode aus Niob, MolybdSn, 
Ruthen, Rhodium, Palladium, Hafnium, Tantal, Wolfram, 
Rhenium, Osmium oder Iridium verwendet. 
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9. verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprttche, 
dadurch gekennzeichnet, daS 
man eine Gegenelektrode aus Kupfer, Graphit oder Wolfram 



10. verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprUche, 
dadurch gekennzeichnet, daB 
man die Teilchengrofle der gebildeten Metall- oder 
Legierungskugeln iiber den Durchmesser der drahtf drmigen , 
selbstverzehrenden Elektrode und/oder die angewandte 



11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch 
gekennzeichnet, daB man durch Verringern 
des Elektrodendraht-Durchmessers und/oder Erh5hen der 
Stromstarke die TeilchengrSBe vermindert. 

12. verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprUche, 
dadurch gekennzeichnet, daB 
man durch Vibration der selbstverzehrenden Elektrode 
die Teilchengr5Benverteilung der gebildeten Metallkugeln 

verringert . 

13. vorrichtung zur DurchfOhrung des Verfahrens gemSB den 
vorhergehendfen Ansprtichen, gekennzeichnet 
durch einen sich nach unten konisch verengenden Fltlssig- 
keitsbehaiter (4), eine selbstverzehrende Anode (3), eine 
rotierende Kathode ( 6) , eine stromversorgung(12) , einen 
Elektrodenmaterialspeicher (1 ) ,einen Rollenvorschub (10 ) 
mit vorschubregelung (1 1 ) .einen Schwingungsregler (2 ) 

ein Filtersystem{8),eine Pulverentnahmeeinr ichtung ( 1 4 ) , 
einen Fltlssigkeitszulauf (13)und einen PlUssigkeitsablauf 

(9). 
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Beschreibung 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren tmd eine Vorrichtung 
2ur Herstellung dichter, kugeliger Teilchen aus Metallen 
und Metallegierungen durch Auf schmelzen einer selbstver- 
zehrenden Elektrode aus dem Metall oder der Metallegierung 
im Iiichtbogen. 

Ftir die Herstellung von Metallpulvern ist eine Reihe von 
Verfahren bekannt, bei denen die Metalle in eine vorzugs- 
weise inerte AtmosphSre verdOst oder zerstaubt werden. 
Die liblichen VerdUsungsverf ahren ^ wie sie beispielsweise 
far die Herstellung von Eisenpulvern verwendet werden. 
Bind aufgrund von Schwierigkeiten bei den Materialien der 
erforderlichen Tiegel zur Herstellung von Pulvem aus 
hochschmelzenden Metallen und Legierungen nicht geeignet. 
Die meisten Pulver dieser hochschmelzenden Metalle werden 
daher durch Reduktion der Metalloxide oder der Metall- 
chloride oder durch Zersetzung der Metallchloride herge- 
stent. Die in dieser Weise erzeugten Pulverteilchen sind 
sehr fein (bei einem Durchmesser von etwa 1 |im) und be- 
sitzen eine unregelmafiige Form. 

Kugelige Teilchen aus hochschmelzenden Metallen kSnnen bis- 
her nach dem Verfahren der "rotierenden Elektrode", der 
-vibrierenden Elektrode" oder durch PlasmasphSrodlsierung 
2eugt werden. in alien Fallen wird das hochschmelzende 
Metall Oder die hochschmelzende Metallegierung im Licht- 
bogen auf geschmolzen und dann fein verteilt, was beim 
Verfahren der "rotierenden Elektrode" mit Hilfe einer sehr 
schnell gedrehten Elektrode erreicht wird. (Siehe N.J. 
Grant, "Specialty Methods of Powder Atomization" in 
J.J. Burke & V. Weiss "Powder Metallurgy for High-Per- 
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formance Applications" ^ Syracuse University Press 
1972) . 

In alien Fallen sind bei diesen vorbekannten Verfahren 
sehr groBe Fallstrecken zur kontaktlosen Erstarrung der 
Teilchen ihv,schutzgasgefullten Raiimen notwendig. Dies 
gilt insbesondere fiir Teilchen mit einem Teilchendurch- 
laesser von mehr als 250 jim. Die kleinstmogliche Teilchen- 
groBe/ die bei diesen vorbekannten Verfahren erzielt 
werden kann, liegt bei etwa 30 jxm. 

Die Aufgabe der Erfindung besteht nun darin, ein Verfahren 
anzugeben, lait dem es gelingt, insbesondere hochschmelzende 
Metalle und Metallegiertingen ohne Beeintrachtigung ihrer 
Reinheit in dichte, kugelige Teilchen gesteuerter Teilchen- 
groBe zu verformen und eine dafUr geeignete, wesentlich 
einfachere Vorrichtung bereitzustellen. 

Es wurde nun gefunden, dafi diese Aufgabe dadurch gelost 
werden kann, daS man die zu kugeligen Teilchen zu verar- 
beitenden Metalle bzw. Metallegierungen in einem Licht- 
bogen aufschmilzt/ der in einer Flussigkeit ge- 
ziindet wlrd. Hlerbei gelangen die Schmelztropfen aus dem 
Lichtbogenberefch in die umgebende Fltissigkeit, wo 
sie durch Dampfexplosionen in kleine Tr5pfen zerteilt 
und durch die Flussigkeit wesentlich schneller ab- 

gekuhlt werden als bei den herkommlichen Verfahren , die 
inerte GasatmosphMren oder Vakuvun anwenden- 

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Her- 
stellung dichter, kugeliger Teilchen aus Metallen und 
Metallegierungen durch Auf schmelzen elner selbstverzehren- 
den Elektrode aus dem Metall oder der Metallegierung im 
Lichtbogen, das dadurch gekennzeichnet ist, daS man die 
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selbstverzehrende Elektrode in einer Plussigkeit auf- 
schmilzt und durch Dainpfexploslon fein zerteilt. 

Als FlQssigksit verwendet man Wasser, einen Kohlen- 
wasserstoff, wie Ol, oder ein flUssiges Inertgas, wie 
Helxura, Argon oder dergleichen, von welchen Fliiasig- 
keiten Wasser besonders bevorzugt ist. * 

Bex der Durchfiihrung des Verfahrens schaltct man die selbst- 
verzehrende Elektrode aus dem zu kugeligen Teilchen zu ver- 
formenden Metall oder der zu kugeligen Teilchen zu ver- 
forntenden Metallegierung vprzugsweise als Anode, wenngleich 
man diese Elektrode auch als Kathode schalten oder auch 
unter Anwendung von Wechselstrom zur Ausbildung des Licht- 
bogens arbeiten kann. Als • Gegenelektrode und vorzugsweisa 
als Kathode verwendet man eine rotierende Elektrode, die 
jedoch nicht dazu dient, das zu verformende Metall durch 
dxe Zentrifugalkraft zu verteilen, wie es bei d^ herkfininUchen 
Verfahren mit der "rotierenden Elektrode" der Pall ist. 
Die Gegenelektrode und insbesondere die Kathode mufi rotieren, 
damit ein AnschweiiSen der selbstverzehrenden Elektrode bzw. 
exne Dnterbrechnung des Lichtbogens durch einen Dauerkontakt 
zwxschen Anode und Kathode verhindert wird. 

Die selbstverzehrende Elektrode besteht aus dem oder den zu 
kugeligen Teilchen zu verformenden Metallen bzw. Metall- 
legierungen. Bei diesen Metallen kann es sich um beliebige 
Metalle oder Metallegierungen handeln.Das Verfahren ist 
jedoch besonders gut geeignet zur Behandlung von hoch- 
schmelzenden Metallen und Metallegxerungeh, fiir die es auf- 
grund der hohen Schmelztemperatur kein geeignetes Tiegel- 
materxal mehr gibt, so dafl diese Metalle nicht mit Hilfe 
der herk6n«nlichen Verfahren verdflst werden kSnnen. 
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He-talle dieser Art sind insbesondez-e Nlob, MolybdSn, 
Ruthen, Rhodium, Palladium, Hafnium, Tantal, Wolfram, 
Rhenium, Osmium und Iridium, die praktisch ausschliefi- 
lich mit Hilfe des erf indungsgemSBen Verfahrens zu 
5 reinen kugeligsh Teilchen verformt werden konnen. 



Die rotierende Gegenelektrode besteht beispielsweise aus 
Kupfer, Wolfram Oder Graphit, insbesondere aus 
Graphit. Wenn die Gegenelektrode aus Kupfer besteht, muB 
sie sehr schnell rotiert werden, urn die Bildung von 
10 Kupferschmelztropfchen zu verhindem. 

Durch eine entsprechende Elektrodenkombination ist es 
moglich, auch in situ eine Legierung zu bewirken. Bei- 
spielsweise kann man eine selbstverzehrende Elektrode in 
Form von mehreren Drahten aus verschiedenen Metallen oder 
Metallegierungen, die nach Art eines Drahtseils zu einer 
Elektrode zusammengewickelt sind, verwenden, was zur Folge 
hat, dafl beim Verschmalzen im Liohtbogen eine Legierung 

aus den Bestandteilen der verschiedenen DrShte gebildet 
wird . » 



15 



20 



Bei dem erfindungsgemasen Verfahren ist es mSglich, die 
TeilchengrOfie der gebildeten Metall- oder Legierungs- 
kugeln dadurch zu steuem, dafi man den Durchmesser der 
drahtf Srmigen , selbstverzehrenden Elektrode vind/oder die 
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angewandte Stromstarke steuert. So kann man durch Ver- 

Durchmessers des Elektrodendrahts und/oder 
dur^?S:Wh5hen der Stromstarke die TeilchengrSfie gezielt 
in einem Bereich von 5 bis 1000 und vorzugsweise von 
200 bis 500 verandern. 

Bei der beanspruchten Verfahren ist es xveiterhin maglich, 
die TeilchengrSflenverteilung der gebildeten kugeligen 
Teilchen dadurch zu verSndern, daB man die selbstverr- 
zehrende Elektrode in Schwingung versetzt. Das Prinzip 
der Einwirkung der Vibration einer DUse auf die Teilchen- 
grofienverteilung der aus dieser DOse auftretenden Tropfchen 
ist bereits aus einer VerSf fentlichung von F.Aldinger^ 
E. Linck und N. Claussen "A MELT-DROP TECHNIQUE FOR THE 
PRODUCTION OF HIGH-PURITY METAL POWDER" in "Modem 
Developments in Powder Metallurgy", herausgegeben 1976 von 
der Metal Powder Industries Federation und dem American 
Powder Metallurgy Institute, bekannt. 

Gegonstand der Erfindung ist ferner eine Vorrichtung zur 
Durch fGhrung des beanspruchten Verfahrens, die gekenn- 
zeichnet ist durch einen sich nach unten konisch verjunqenden 
Flussigkeitsbehalter, eine selbstverzehrende Anode, eine 
rotiorende Kathode, eine Stroraversorgung, einen Elektroden- 
materialspeicher, einen Rollenvorschub mit Vorschub- 
regelung, einen Schwingungserreger, ein Filtersystem, 
eine Pulverentnahmeeinrichtung, einen Flussigkeitszulauf 
und einen FlUssigkeitsablauf . 

In folgenden sei die Erfindung nSher anhand der beige- 
ftigten Zeichnungen und der Beispiele erlSutert. in der 
Zeichnung zeigt die einzige 

Figur : eine schematische Darstellung der 

erfindungsgema/Jen Vorrichtung. 
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Wie aus der Zeichnung zu ersehen isfc, ist dor FlQssig- 



01 Oder einem fliissigen Inertgas gefiillt. Im folgenden 
sei jedoch die Erfindung unter Verwendung von Wasser als 
FlUssigkeit erlliutert. 

Unterhalb der Wasseroberf lache wird zwischen der selbst- 
verzehrenden Anode 3 und der sich drehenden Kathode 6 ein 
Lichtbogen 5 gezdndet. Hierdurch wird Material von der 
selbstverzehrenden Anode 3 abgeschinolzen* Die gebildeten 
Schmelztropfen gelangen aus dem Lichtbogenbereich (einer 
Wasserstof f /Sauerstof f-Atraosphare) ins Wasser, wo sie durch 
Dampfexplosionen in kleine Tropfchen zerteilt_werden. 
Oiese Schmelz tropfchen nehmen in einer kurzzeitig um sie 
herxjun gebildeten Dampfhtille als Folge der Oberflachen- 
spannung eine kugelige Form an. Die Dampfhtille bewirkt 
zunSchst, da/3 die Teilchen an die Oberflache aufsteigen 
und erst dann wieder absinken, wenn die Dampfhiille sehr 
klein geworden Oder vollstSndig verschwunden ist. In 
Folge der durch die Explosionen im Wasser erzeugten 
Turbulenzen wird die Dampfhtille standig aufgerissen, so 
dafi eine sehr rasche Abktihlung stattfindet. Die Abktihlungs- 
geachwindigkelten slnd dabei extrera hoch (bis zu 10 °C 
pro Sekunde),so daH die Gasaufnahme und die OxidbilUung an 
der Oberflache^ gebildeten kucreligen Ke tall teilchen 
auBerst gering ist. Die erzeugten kugeligen Teilchen be- 
sitzen Durchmesser im Bereich von 5 bis 1 000 p.m. 

Da die selbstverzehrende Anode 3 stMndig verbraucht wird, 
wird von dem Elektrodenmaterialspeicher 1 kontinuierlich 
tiber den Rollenvorschub 10, der von der Vors chub re ge lung 11 
gesteuert wird, frisches drahtformiges Elektrodenmaterial 
in Richtung auf den Lichtbogen hin zubewegt. Die Vorschub- 
geschwindigkeit wird dabei mit Geschwindigkeit des Ab- 
schmelzens des Materials in Einklang gebracht. Zur 



keitsbehalter 4 mit einer 



Fltissigkeit, wie Wasser, 
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Erzeugung von kugeligen Metal Iteilchen mit einer engen 
TeilchengrSBenverteilung ist ein Schwingungserreger 2 
vorgesehen, der die selbstverzehrende Anode 3 in 
Vibration versetzt. Die abgekOhlten kugeligen Metall- 
teilchen 7 sinken dann in dem FlUssigkeitsbehaiter 4 
nach unten, wo sie in dem Piltersystem 8 von dem Wasser 
getrennt warden. Der FlussigkeitsbehSlter 4 wird vorzugs- 
weise kontinuierlich Qber die Leitung 13 mit frischen, 
vorzugsweise entionisiertem Wasser versorgt, wMhrend 
iiber die Leitung 9 Wasser mit gleicher Geschwindigkeit 
abgezogen wird, urn die Abtrennwirkung des Piltersystems 8 
2u begflnstigen. Das gebildote kugelige Metallpulver wird 
dann Ober die Pulverentnahmeeinrichtung 14 entnommen. 
Ober die Stromversorgung 12 wird mit Hilfe geeigneter 
Kontakteinrichtungen vorzugsweise e±n Gleichstrom an die 
Eloktroden angeleqt. 

Das erfindungsgemSfie Verfahren zeigt gegenuber den her- 
kommlichen Verfahren zur Herstellung kugeliger Pulver aus 
hochschmelzenden Metallen folgende Vorteile: 

a) Infolge der kurzen Abkahlnngszeiten kdnnen die Ab- 
messungen der Anlage erheblich kleiner ausgeftihrt 
werden als bei vergleichbaren Anlagen, die mit Schutz- 
gas Oder im'Vakuum betrieben werden. 

b) Die extrem kurzen Abkiihlungsgeschwindigkeiten garantieren 
eine hohe Reinheit. 

c) Mit dem Verfahren lassen sich kugelige Teilchen bis 
herunter zu einem Durchmesser von etwa 1 ^um herstellen. 

d) Durch entsprechende Elekfcrodenkombination ist eine Vor- 
legierung des Metallpulvers maglich. 

e) Durch die Verwendung von Drahtelektroden kann das Ver- 
fahren kontinuierlich betrieben werden, was einen er- 
heblichen Vorteil gegenQber dem Verfahren mit rotierender 
Eloktrode darstellt. 
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f ) Die nach dem erfindungsgemaflen Verfahren erzeugten 
kugeligen Teilchen sind dicht und zeigen nicht die 
Hohlkugelbildimg mit Gaseinschlussen, die fiir die 
ProdxaJcte der VerdQsungsverfahren charakteristisch sind. 

g) Der Energieverbrauch ist insbesondere bei der Her- 
stellung von Wolf rampulver geringer als beim Verfahren 
mit rotierender Elektrode oder beim Plasmaverdiisen. 

h) Diirch die Verwendiing von Wasser als Umgebiingsmediiim 
wird das Verfahren im Vergleich zu den Schutzgasver- 
fahren in Konstruktion und Betrieb billiger. 

Die folgenden Beispiele dienen der weiteren ErlSuterung 
der Erfindung. 

Bel spiel 1 



Man verwendet die in der Zeichnung schematisch dargestellte 
Vorrichtung, deren PlussigkeitsbehSlter 4 einen Durch- 
messer im zylindrischen Abschnitt von 300 mm aufweist, 
wShrend die H5he des zylindrischen Abschnitts 200 mm xind 
die Hohe des konischen Abschnitts 100 mm betragen. 

Man verwendet eioien MolybdSndraht mit einem Durchmesser 
von 2,5 mm und arbeitet bei einer StromstSrke von 200 A und 
einer Spannung von 30 V. Man erhSlt Kiigelchen mit einem 
Teilchendurchmesser im Bereich von 5 bis 500 pm. Die Haupt- 
menge des Materials besitzt dabel eine Teilchengrofle 
zwischen 200 und 315 jim. 

- 12 - 
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Beispiel 2 

Unter Verwendung der in Beispiel 1 beschriebenen Vor- 
richtung verwendet man als selbstverzehrende Elektrode 
einen Wolframdraht mit einem Durchmesser von 1,0 mm. 
Bei einer Stromstarke von 100 A und einer Spannung von 
30 V erhait man kugelige Wolframteilchen mit einer 
Tei IchengrSfle von 5 bis 800 nm, wobei die Hauptmenge 
der Teilchen einen Durchmesser iin Bereich von 350 bis 
500 jim aufweist. 

Beispiel - 3 



Man betreibt die in Beispiel 1 beschriebene Vorrichtung 
unter Verwendung eines Wolframdrahts mit einem Durch- 
messer von 1,0 mm als selbstverzehrende Anode. Man 
arbeitet bei einer StromstSrke von 150 A und einer 
Spannung von 30 V. Die gebildeten kugeligen Wolfram- 
teilchen besitzen eine TeilchengroBe im Bereich von 5 
bis 600 Jim, wobei die Hauptmenge der Teilchen einen 
Durchmesser im Bereich von 200 bis 315 ixm aufweist. 
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